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Одной из основных задач аналитических 
служб предприятий является обеспечение высо­
кого качества и единства измерений. В между­
народной и отечественной практике для гаран­
тии надежности аналитических измерений пре­
дусмотрен процесс аккредитации аналитических 
лабораторий. Процесс аккредитации в Европе 
регламентируется европейским стандартом, раз­
работанным группой Eurochem/Welac (1,2) и ан­
глийским стандартом, созданным рабочей груп­
пой по аналитической химии NAMAS (3). Отече­
ственная “Система аккредитации аналитичес­
ких лабораторий’* официально введена в дей­
ствие с 1993 года (4).
Аккредитация лабораторий осуществляется 
на основе данных об аттестации аналитических 
методик и средств измерений. Сопоставление 
требований отечественной системы с совокуп­
ными требованиями зарубежных документов (5) 
свидетельствует об отсутствии противоречий в 
области аттестации метрологических парамет­
ров. В качестве недоработок отечественной сис­
темы отмечается отсутствие требований к аттес­
тации методик отбора и подготовки проб к ана­
лизу а так же недостаточное применение в про- 
‘ цессе аттестации вычислительной техники.
Действительно, аттестация в аналитической 
химии - это трудоемкий процесс, который требу­
ет больших временных, физических и финансо­
вых затрат на получение достоверного информа­
ционного материала и его последующую обработ­
ку. Применение вычислительной техники позво­
ляет существенно сократить эти затраты.
Нами предпринята попытка создать в соответ­
ствии с требованиями ГОСТа программное обес­
печение, которое позволяет автоматизировать от­
дельные этапы аттестации. Автоматизация про­
цесса аттестации, кроме уменьшения его трудо­
емкости, позволяет получить более объективную 
и достоверную, с точки зрения статистических 
решений, информацию. Предлагаемый пакет мо­
жет быть использован для аттестации любых не- 
стандартизованных средств измерений и раз­
личных методик анализа химического состава 
анализируемых материалов.
Общие сведения о предлагаемом про­
граммном обеспечении
Созданное программное обеспечение делает 
возможным решение следующих задач:
аттестация средств измерений аналити­
ческих сигналов, поставляющих исходную и н ­
формацию для расчета химического состава ана­
лизируемых проб:
- проверка измерительной аппаратуры во 
время проведения измерительных работ:
- аттестация аналитических методик опре­
деления химического состава анализируемых 
материалов:
- аттестация стандартных образцов (СО):
- оперативный и выборочный статистичес­
кий  контроль, являющийся основой для получе­
ния информации о степени достоверности ре­
зультатов измерений и качества анализа:
- планирование экспериментальных иссле­
дований при аттестации:
- выбор оптимальных условий и оценка по­
грешностей при подготовке проб к анализу:
- сбор статистического материала и его об­
работка для аттестации методик пробоподготов- 
ки.
Программное обеспечение состоит из отдель­
ных функционально связанных программ и мо­
дулей. Такой подход позволяет оперативно вно­
сить в программное обеспечение изменения с 
учетом возможного пересмотра отдельных требо­
ваний Госстандарта по мере накопления опыта 
аккредитаций отечественных лабораторий и ра­
боты уже аккредитованных лабораторий.
Результаты работы при проведении аттеста­
ции выводятся на печать в соответствии с требо­
ваниями Стандарта (4,6).
Формирование исходной информации для 
процессов аттестаций
В каждую программу аттестации входит мо­
дуль подготовки данных. Если аналитический 
прибор не связан с вычислительной машиной, 
то ввод данных осуществляется с клавиатуры 
ЭВМ. Введенные данные записываются на диск 
в виде файлов и считываются по мере обраще­
ния к различным режимам аттестации. Модуль 
подготовки данных оснащен редактором, кото­
рый позволяет контролировать правильность 
вводимой информации и при необходимости вно­
сить дополнения или исправления. После ввода 
информация проходит статистическую обработ­
ку на достоверность: учитываю тся случайные 
выбросы, оценивается значимость отдельных 
параметров, их доверительные вероятности и т.д.
Наиболее эффективным является использова­
ние предлагаемого программного обеспечения 
при стыковке ЭВМ с аналитическим комплексом. 
Стыковка с ЭВМ не только исключает субъектив­
ные ошибки, но и позволяет автоматически кон ­
тролировать проведение измерений на всех эта­
пах аттестации. Примером такой организации 
процесса сбора информации для задач аттеста­
ции служит разработанный нами вариант про­
граммного обеспечения, адаптированного к  ра­
боте с рентгено-флуоресцентным аналитическим 
комплексом СРМ-25-ЭВМ. В такой адаптирован­
ный пакет входят дополнительно программы у п ­
равления работы аппарата и программы выпол­
нения анализа.
Оперативный и выборочный статистичес­
кий контроль. Поверка средств измерений
В программное обеспечение в соответствии с 
пунктом 5.11 требований “Руководства по каче­
ству"^) введены процедуры оперативного и ста­
тистического контроля качества и точности ре­
зультатов количественного химического анали­
за (КХА) с целью объективной оценки ф актичес­
кого состояния и управляющих воздействий для 
поддержания качества измерений на требуемом 
уровне. Контроль осуществляется с использова­
нием контрольных образцов.
Измерение интенсивностей аналитических 
сигналов и состава контрольного образца позво­
ляет исследовать стабильность режимов съемки 
и аналитических параметров методик при опре­
делении элементов. При этом устанавливается 
необходимость учета аппаратурного дрейфа или 
необходимость переградуировки аналитических
зависимостей. По накопленным данным через 
выбранные промежутки времени проводятся ста­
тистические исследования работы измеритель­
ной системы и правильности измерения содер­
ж аний определяемых элементов. Данные стати­
стического контроля оформляются в виде таблиц 
и ко н тр о л ь н ы х  ка р т  ГОСТ 15893-77. К о н т ­
рольные карты  графически отображают работу 
измерительной аппаратуры, а так же стабиль­
ность параметров градуировочных зависимос­
тей. От обычных графиков они отличаются на­
личием статистически подсчитываемых верхней 
и нижней контрольных границ. Для каждого эле­
мента строятся две карты: карта с результатами 
анализа контрольного образца и карта результа­
тов измерений аналитических сигналов ко н т­
рольного образца. По накопленным данным со­
ставляется статистический отчет и делается со­
ответствующ ий вывод о дальнейшем продолже­
нии  работ. Надежность выводов, основанных на 
анализе контрольных карт, повышается по мере 
увеличения числа оперативных проверок. Пре­
дупредительным сигналом служит группировка 
точек около контрольных границ. Сопоставление 
данных последовательных проверок позволяет 
вскрыть тенденцию процесса изменений к выхо­
ду из подконтрольного состояния, когда измене­
ние условий анализа еще не повлияло сущ е­
ственно на его результаты. При этом объемы кон­
тролируемых выборок автоматически устанавли­
ваются в соответствии ГОСТ 18242-72.
Контроль режимов работы аналитического 
прибора (настойка каналов, стабильность рабо­
ты  отдельных ее блоков и т.п.) осуществляется в 
программном обеспечении с помощью програм­
мы сверки. Алгоритм этой программы составлен 
в соответствии с требованиями технических ус­
ловий эксплуатации. По сравнительно небольшо­
му массиву измерений контрольных проб рассчи­
тываю тся параметры прибора: контрастность 
аналитических линий, величины аналитичес­
ки х  сигналов определяемых элементов, однород­
ность выборок измерений, аппаратурные погреш­
ности. Полученные результаты сравниваются с 
техническими характеристиками прибора и де­
лается вывод его работоспособности. Режим про­
верки задается в любое необходимое время: ре­
зультаты сохраняются и протоколируются.
Аттестация нестандартизированньіх средств 
измерений (НСИ)
Часть работы по аккредитации аналитичес­
ки х  лабораторий связана с аттестацией нестан-
дартизованных средств измерений (4,6). Проце­
дура аттестации средств измерений вызывает 
большие проблемы у лабораторий, не имеющих 
служб метрологии и КИП(7). Для уменьшения зат­
рат на получение информации при аттестации 
НСИ программное обеспечение предусматрива­
ет использование накопленных результатов, по­
лученных при проверке проборов или при прове­
дении оперативного статистического контроля. 
При аттестации НСИ рассчитываются значения 
оценок сходимости и воспроизводимости резуль­
татов измерений, которые сопоставляются с выб­
ранными нормами точности, установленными 
для конкретных областей содержаний и соответ­
ствующ их им значений величин аналитических 
сигналов.
Аттестация методик количественного хи­
мического анализа.
Алгоритм аттестации аналитических методик 
выполнен в соответствии с требованиями ГОСТ 
8 .0 10 .9 0  и но рм а ти вн ы м и  д окум ентам и 
(1,2.3.8,9,). Реализованы два варианта: оценка 
точности на основе измерений аттестованных 
значений в гостированном стандартном образ­
це (ГСО) и оценка точности сравнительных мето­
дик на основе измерений состава производствен­
ных проб аттестуемой и аттестованной химичес­
кой методикой. Нормированные значения пока­
зателей сходимости, воспроизводимости, пра­
вильности и точности рассчитываются по дан­
ным 50-100 измерений при двух или трех парал­
лельных. Экспериментальные исследования 
выполняются отдельными этапами (первый этап 
предполагает проведение не менее 50-ти изме­
рений). При каждом этапе рассчитываются гра­
ницы погрешностей метрологических парамет­
ров и сравниваются с допускаемыми значения­
ми. Как только погрешности аттестуемых пара­
метров становятся соответствующими требуемым 
допускам, процесс аттестации заканчивается.
Аттестация стандартных образцов (СО)
Важным условием обеспечения единства из­
мерений в аналитической службе является на­
личие стандартных образцов. СО необходимы при 
градуировке методик анализа и при контроле ее 
качества, а также при контроле технологических 
процессов и готовой продукции. Программное 
обеспечение предусматривает несколько алго­
ритмов аттестации стандартных образцов (8):
- аттестация СО для контроля стабильности
градуировочных характеристик;
- аттестация СО относительно ГСО близкого 
по составу;
- аттестация СО в случае отсутствия ГСО, с 
применением контрольных смесей и статисти­
ческих алгоритмов расчета.
При необходимости хранения образцов пре­
дусмотрена программа проверки и контроля ста­
бильности его химического состава в соответ­
ствии с ГОСТ(6).
Программа для расчета погрешностей про- 
боподготовки.
В аналитической практике по проблеме атте­
стации методик отбора и подготовки проб к  ана­
лизу давно ведется дискуссия (10). Отечествен­
ная система аккредитации аналитических ла­
бораторий не затрагивает требований к  подготов­
ке проб анализируемого материала. Она исходит 
из того, что аналитическая лаборатория занима­
ется только анализом проб, поступаю щ их для 
КХА. Такой подход может нанести вред при конт­
роле технологических процессов и качества гото­
вой продукции, поскольку погрешности возника-
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